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Paten tanspruche 



1. Verfahrcn zum Herstellen von Einkristallen (30) 
der 6 H-Modifikation von Siliziumkarbid SiC durch 
Sublimation und teilweise Zersetzung von techni- 5 
schen SiC-Kristallen und Aufwachsen auf einen 
Keim (10) in einem Reaktionsgefafl unter Schutz- 
gas, dadur ch gekennzeichnet, daB der Tempera- 
turgradient in der Aufwachsrichtung im Reaktions- 
gefafl hochstens 25° C/cm betragt und daB der to 
Keim (10) auf einer Temperatur von 2100 bis 
2300° C gehalten wird und daB der Druck des 
Schutzgases so eingesteilt wird, daB er wenigstens 
so groB ist wie die Summe der Gasdriicke der 
Komponenten der Abscheidung. 15 

2. Verfahren nach Ansprucfa 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Temperaturgradient hochstens 
20° C/cm betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Temperatur des Keims (10) etwa 20 
2200° C betragt 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dafl der Druck des 
Schutzgases in einem Bereich von 1 bis 5 mbar ge- 
halten wird. 25 

5. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet. daB der Keim (10) gekQhlt 
wird 

6. Verfahren nach einem der AnsprQche t bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Warmeabfuhrung 30 
vom Deckel (14) des Reaktionsraumes (2) behindert 
wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Deckel (14) des 
Reaktionsraumes (2) zusatzlich beheizt wird. 35 

Beschreibung 

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum 
Herstellen von EinKristallen aus Siliziumkarbid SiC ins- 40 
besondere der 6 H-ModiTikation dieser Kristalle, durch 
Sublimation und teilweise Zersetzung von technischen 
SiOKristallen und Aufwachsen auf einem Keim in ei- 
nem Reaktionsgefafl unter Schutzgas. 

Fur die Herstellun| von Blaulicht-LEDs (light-emit- 45 
ting-diodes) aus SiliziumkarHgi SiC^jv grofleren StQck- 
zahlen sowie fur ande^re^nwaidungeli des Siliziumkar- 
bids, bei dem sein Jhpher ~%anda£stand, sein hoher 
Schmelzpunkt und die hoheAWarmaeitfaigkeit ausge- 
nutzt werden, sind moglichst grofle Substratkristalle mit 50 
definierten Eigenschaften erfbrderlick Solche Substrate 
konnen aus Kristallplattchen herauspVa^ariert werden, 
die aus den beim sogenannten Acheson : ErozeB zufallig 
entstehenden Kristalldrusen herausSeajrbeitet werden. 
Es erscheinen jedoch immer wieder einzelne Substrate 55 
als ungeeignet, da bei der Epitaxie iBereiche mit anders- 
farbigen Leuchterscheinungen auftreten kdnnen. 

Bekanntlich kdnnen Einkristalle ^auVSiliziumkarbid 
nach dem sogenannten Lelyj Verfahren durch Sublima- 

»: *.Xzt~ : :-. \r _uuT.»»*<~rr ..»*4 .;iu;.« m <tf%>«acoi. 

cherten Dampf dissoziiertert Verbindung und Aufwach- 
sen in einem Reaktionsraum hergestellt werden. Bei die- 
sem Verfahren wird technisches Siliziumkarbid zersetzt 
und die Einkristalle aus pSiC konnen bei hoher Tempe- 
ratur von etwa 2500°t und verhaltnismaflig hohem 65 
Druck an der Innenwana eines im Reaktionsraum ange- 
ordneten Hohlzylinders aus Klumpen von technischem 
SiC aufwachsen. Dabei wird ein Temperaturgradient 



vom Zentrum des Hohlzylinders sowohl zum Deckel als 
auch Boden des Reaktionsraumes eingehalten. Die Aus- 
dehung dieser Einkristallplattchen ist jedoch gering 
(InstPhys.Conf.Ser.No.53(1980).Seiten21 bis 35). 

Es ist ferner bekannt, daB man Einkristalle von Silfca- 
umkarbid aus der Gasphase auf einem Keim kris tall aus 
Siliziumkarbid bei einer Temperatur von 1800 bis 
2600° C aufwachsen lassen kann. Die Wachstumsrate 
wird beeinfluBt durch die Temperatur, den axialen Tem- 
peraturgradienten und den Druck des Schutzgases. Ein- 
kristalle entstehen bei einer Temperatur von 1800°C 
und einem Druck von 10- 3 bis 10- 4 mbar mit einem 
Temperaturgradienten von etwa 30°C/min. Schwierig 
ist bei dies em Verfahren das Herstellen von Einkri- 
stallen einer gewunschten Modifikation des Kris tails, 
beispieisweise der 6 H-Modifikation (Inorganic Materi- 
als, Bd 14 (1 978), Sehen 830 bis 833). 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, Einkri- 
stalle der 6 H-Modifikation von Siliziumkarbid in aus- 
reichender GroBe und mit geringer Verunreinigung 
herzustellen, die als Substrat fur Leuchtdioden verwen- 
det werden kdnnen. Sie beruht auf der Erkenntnis, daB 
bei dem bekannten Verfahren zum Herstellen solcher 
Einkristalle mit Hilfe eines einkristallinen Keims der 
Temperaturgradient zu hoch und der Druck des Schutz- 
gases zu niedrig gewihlt ist 

Es ist ferner ein Diagramm bekannt, bei dem der 
Gleichgewichtsdampfdruck uber dem SiC-System in 
Abhangigkeit von der Temperatur aufgetragen ist Aus 
diesem Diagramm ist die Einstellung des Gesamtdampf- 
druckes zu entnehmen (Knippenberg: Growth Pheno- 
mena in Silicon Carbiole, Seiten 164 bis 166 aus Philips 
Research Reports 18, 161 bis 274, Juni 1963). 

Die genannte Aufgabe wird nun erfindungsgemaB ge- 
Idst mit den kennzeichnenden Merkmalen des Anspru- 
ches 1. Dabei wird der Temperaturgradient insbesonde- 
re hdchstens 20° C/cm gewahlt und der Druck des 
Schutzgases so eingestellt, daB er den inneren Dampf- 
druck kompensiert, der durch das hoch erhitzte SiC-Sy- 
stem hervorgerufen wird. Zu diesem Zweck wird der 
Druck des Schutzgases in einem Bereich von etwa 1 bis 
5 mbar, vorzugsweise etwa 1,5 bis 2,5 mbar, gewahlt 
Dabei wachsen Einkristalle mit mehreren Zentimetern 
Lange auf dem Keim auf. 

In einer besonders vorteilhaften Anordnung zur 
Durchfuhrung des Verfahrens nach der Erfindung wer- 
den die gasfdrmigen Abscheidungskoinponenten der 
Abscheidungszone im wesentlichen gegen den Tempe- 
raturgradienten zugefOhrt Diese Zufuhrung erhalt man 
in einfacher Weise beispieisweise dadurch, daB beider- 
seits der Abscheidungszone auBerhalb des Reaktions- 
raumes lediglich poroses Graphit angeordnet wird und 
das zur Sublimation vorgesehene technische Silizium- 
karbid oberhalb der Abscheidungszone neben dem Re- 
aktionsraum hinter der porosen Trennwand angeordnet 
wird. 

Den erforderlichen Temperaturgradienten erhalt 
man in einfacher Weise dadurch, daB fur den Keim eine 
zusatzliche KUhlung und fOr den Deckel des Reaktions- 
raumes eine ziiSHtzliche Warmedsininiing verges chen 
ist Eine besonders vorteilhafte weitere Ausgestaltung 
der Anordnung erhalt man dadurch, daO im Deckel oder 
oberhalb des Deckels eine zusatzliche Heizung vorgese- 
hen ist 

Zur weiteren Erlauterung der Erfindung wird auf die 
Zeichnung Bezug genommen, in der ein AusfOhrungs- 
beispiel einer Anordnung zur DurchfQhrung des Verfah- 
rens nach der Erfindung schematisch veranschaulicht ist 



32 30 727 



In der dargesteUten AusfOhningsform einer Abschei- 
dungsaniage en thai t ein Reakd nsraum 2 ein n Ab- 
scheidungsbereicb 4 und einen Zufuhrungsbereich 6 und 
1st mit einer zylindrischen Seitenwand 8 mit einem In- 
nendurchmesser D von beispielsweisc etwa 25 mm und 5 
einer Lange L von beispielsweise etwa 100 nun verse- 
hen, die a us festem, porosem Graphit mit verhaJtnisma- 
Big groBen Poren besteht. Ein scheibenfdnaiger Keim 
10 aus eink/istallinem Siliziumkarbid mit einem Durch- 
messer d von beispielsweise etwa 15 mm und einer Ho- io 
he h von beispielsweise etwa 0,5 mm ist auf einem Sok- 
ke] 12 angeordnet, der beispielsweise aus Elektro gra- 
ph it bestehen kann und den Boden des Reaktionsrau- 
mes 2 bildet Oben ist der Reaktionsraum durch einen 
Deckel 14 abgeschlossen, der mit einer zur Zentrierung is 
der Seitenwand 8 dienenden und in der Figur nicht na- 
her bezcichneten Verdickung versehen ist Zur Heizung 
des Reaktionsraumes 2 sowie der Abscheidungskompo- 
nenten sind eine hohlzylindrische Heizwand 16 und eine 
obere Heizplatte 17 sowie eine untere Heizplatte 18 20 
vorgesehen, die beispielsweise aus Elektrographit be- 
stehen kdnnen und mit einer vorzugsweise wasserge- 
kQhlten Heizspule 20 induktiv gekoppelt sind Der 
Raum zwischen der Seitenwand 8 und der Heizwand 16 
ist in seinem unteren, um den Abscheidungsbereich 4 25 
angeordneten Teil mit einer Fullung 22 aus festem, po- 
rosem Graphit versehen. Oberhalb dieser Fullung 22 ist 
konzentrisch zum ZufGhrungsbereich der Zwischen- 
raum mit technischem Siliziumkarbid in kdrniger Form 
groBer Reinheit (24), vorzugsweise lichtgrunem Silizi- ao 
umkarbid mit einer KSmung von beispielsweise etwa 
200 bis 300 u.m, gefullt, das zu einem wesentlichen Teil 
aus der 6 H- Modification besteht aber beispielsweise 
auch die 4 H- Modification sowie Kristalle der kubi- 
schen Struktur enthalten kann. 35 

Das Reaktionsgefafi mit seiner Hetzeinrichtung ist 
umgeben von einem Gehause 26, das vorzugsweise aus 
einem Warmedammstoff bestehen kann und zur War- 
meabschirmung dient Als Warmedammstoff ist vor- 
zugsweise eine als Hohlzylinder aufgewickelte bzw. auf- 40 
geschichtete Graphitfolie geeignet Es ist in einem Va- 
kuurngefaB 28 angeordnet das beispielsweise aus Quarz 
bestehen kann und in der Figur durch eine strichpunk- 
tierte Begrenzung lediglich schematisch angedeutet ist 
Das VakuurngefaB 28 ist in bekannter Weise mit fur den 45 
Betrieb notwendsgen Emrichtungen, beispielsweise ei- 
nem AnschluB fQr eine Vakuumpumpe sowie mit Gas- 
zufuhrungen, versehen, die in der Figur nicht dargestellt 
sind. 

Zur Einleitung des Abscheidungsvorganges wird das 50 
VakuurngefaB 28 und damit der Reaktionsraum 2 mit 
Schutzgas, beispielsweise Argon, gefGUt und dann der 
Reaktionsraum 2 auf die Betriebstemperatur von vor- 
zugsweise etwa 2200° C aufgeheizt AnschlieBend wird 
das VakuurngefaB ausgepumpt auf einen Druck, der et* 55 
wa dem Gasdruck der entstchenden gasf Srmigen Kom- 
ponenten, des SiC-Sys terns, narnlich Si, SipC und SiC* 
entspricht Die Summe der Gasdrflcke dieser Kompo- 
nentcn b^irHgt vorwjgcwgiM* «tw» 2 Ton\ Mil *bc6h- 
mendem Druck im Reaktionsraum 2 wachst auf dem 60 
Keim 10 ein Einkristall 30 mit einer Hone H v n mehre- 
ren Zentimetern, beispielsweise etwa 3 cm, auf. Diese 
GrOBe ist ausreichend fflr eine direkte Verwendung als 
Substrat von Haltleiterbauelementen aus Siliziumkar- 
bid. 65 . 

In einer weiteren AusfQhrungsform der Anlage kann 
fur den Keim 10 eine besondere Kuhlung vorgesehen 
sein, die beispielsweise aus einem ICQhlflnger 36 beste- 



hen kann, der am Sockel 12 endet und durch das Vaku- 
urngefaB 28 hindurchgefuhrt ist 

Ferner kann oberhalb der oberen Heizplatte 17 vor- 
zugsweise eine besondere Wannedammung vorgesehen 
sein, mit welcher der Warmegradient vom Abschei- 
dungsbereich 4 zum ZufGhrungsbereich 6 beeinfluBt 
werden kann, In einer weiteren Ausfuhrungsform der 
Anlage kann diese Wanned§mmschicht zugleich als zu- 
satzliche Heizeinrichtung 19 gestaltet sein, die beispiels- 
weise aus Graphit bestehen und mit der InduktionsspuJe 
20 induktiv gekoppelt sein kann. 
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